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' La presente invention concern e en general une 
metbode perfectionnee pour preparation des pro- 
duits d'amidon gelatinises homogenes n'ayant pas 
de birefringence ni la structure granulaire de Tami- 
don. Plus particulierement, elle a pour objet une 
methode caracterisee par Ic traitcment mecanique 
intense ou le cisaillenaent mecanique intense de la 
matiere premiere amidon a une temperature et a 
une pression elevees en presence d'une proportion 
minime d'un agent de gonflement de Tamidon. 

L*invention a pour objet une nouveile methode 
de fabrication des produits d'amidon g^tinises 
homogenes qui, comparativement aux methodes 
conventionneHes, donne un intervaHe plus etendu 
de proprietes physiques des produits, et qui est 
encore plus facile a controler pour donner un pro- 
duit tres uniforme ayant des proprietes choisies. 
Un autre objet concerne une nouveile methode 
continue de: fabrication des produits d'amidon gela- 
tinises homogenes, dc fagon commode et econo- 
mique, a I'aide d'appareils disponibles qui n'ont 
pas ete utilises jusqu'a present dans ie traitement 
de I'amidon. Un autre objet concerne une methode 
rapide de fabrication des produits d'amidon modi- 
fies sous forme gelatinisee homogene, par un trai- 
tement mecanique intense d'un melange de matiere 
premiere amidon, de reactifs modiiumt I'amidon 
et d'une proportion minime d'un agent de gonfle- 
ment de I'amidon, a une temperature et a une pres- 
sion elevees. D'autres objets apparaitront a la 
description qui suit de I'invention. 

La figure ci-jointe est une vue schematique mon- 
trant en elevation lateral e un appareil approprie 
pour la mise en ceuvre de la presente methode. 

Les expressions « reactifs modifiant I'amidon » 
« agents de gonflement de I'amidon », « matiere 
premiere amidon » et « solubilite dans I'eau a 
f roid > sont definies comme suit : 

Reactif modifiant Pamidon. — C'est un reactif 
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chimique capable de reagir avec i'amidon brut 
dans les conditions de la presente methode pour 
donner un produit d'amidon dont les proprietes 
de la pate, en partlculier celle de la pate f ormee 
avec de I'eau, different des proprietes correspon- 
dantes de la pate de la matiere premiere amidon 
apparentee. Les reactifs modifiant I'anudon sont 
divises commodement en deux groupes : 1° Les 
reactifs modifiant I'amidon du type conventionnel 
qui ont une action hydrolytique ou hydrolytique 
par oxydation et qui alterent les proprietes de la 
pate du produit d'amidon beaucoup plus par la 
reduction du poids molecuiaire que par la substi- 
tution dans la chaine de I'amidon, et 2° les reactifs 
de formation de derives de I'amidon, generalement 
ceux qui forment des ethers ou des esters par 
reaction avec les groupes hydroxyle de Tamidon, 
et qui exercent leur action de modification de la 
pate principalement par la substitution dans la 
chaine de I'amidon. Ainsi les amidons modifies a 
Tacide et les amidons oxydes sont des amidons 
modifies conventionnels ; les ethers d'amidon et ies 
esters d'amidon sont des amidons derives. 

Agent de gonflement de Pamidon. — Cest une 
matiere pouvant etre une solution ou une subs- 
tance pure, qui penetre ou se dissout dans les 
granules d'amidon ou dans les petites particules 
de la matiere premiere amidon a 125-250 °C et 
qui fait gonfler les granules ou les particules de 
plusieurs fois leur grosseur initiale ou qui pro- 
voque leur desintegration en fragments plus petits. 
Le terme « plastifiant » utilise est synonyme du 
terme <c agent de gonflement de I'amidon 

Matiere premiere amidon. — La matiere premiere 
amidon applicable au present procede est un amidon 
naturel cireux ou non cireux, derive des racines, 
des tiges ou des fruits de plantes. Elle pent egale- 
ment etre constituee d'une dextrine, d'un amidon 
modifie conventionnd ou d'un amidon derive. La 



Ptix du fascicule: 2 francs 



63 2191 0 73 203 1 



UXXSIO: <FR 132ieB9A f > 



BEST AVAILABLE COPY 



I 



[L321.699] — 
destrine peut etre obtenue par I'application de ia 
chaleur a i'amidon apparente en i'absence d'un 
catalyseur de dexlriziatioii, tel qu'un adde par 
exemple, ou en presence de ce catalyseur. Les exem- 
ples d'amidons modifies conventionneis sont leg 
amidons bouiUant sans s'epaissir obtenus par cbauf- 
fage d'une bouiiiie aqueuse d'amidon nature!, au- 
dessous de la temperature de gelatinisation, avec 
un acide mineral d'line part et avec un agent 
oxydant, par exemple un hypochiorite alcalin, d'au- 
tre part. Les amidons derives typiques sont les 
esters d'amidon, par exemple Tacetate d'amidon et ie 
propionate d'amidon, et les ethers d'amidon, par 
exemple les derives hydroxyethjde, carboxyme- 
thyie et cyanaethyle. Dans la presente methode, 
la matiere premiere amidon est generalement sous 
la forme de granules d'amidon initiaux, mais die 
peut etre aussi un produit d'amidon prealablement 
g3atinise. Les produits d'amidon gSatinises, par 
exemple les amidons naturels g^atinises, sont com- 
modement et economicjnement modifies ou trans- 
formes en derives par la presente methode. II n'est 
pas necessaire de rafl&ner fortement la matiere 
premiere ainidon, c'est-a-dire que cdle^i peut con- 
tenir de petites proportions de matieres etrangeres 
tdles que la proteine, les corps gras et les fibres- 
Da m&ne die peut etre constituee d'un melange 
de deux ou plusieurs types precitfe. 

SoluhilUe d froid dans Veau, — La solubilite 
a froid dans I'eau des produits d'amidon modifies 
gelatinises est le pourcentage en poids de produit 
(substance sedbe) qui se dissout dans I'eau a 25 °C 
par le procede suivant : 1 g de produit d'amidon 
mouln jusqu'a une" grosseur inferieure a 0,42 mm 
est secoue pendant 2 heures avec 50 g d'eau dis- 
tillee a 25 °C dans un ballon Kohlrausch de 100 cm* 
a I'aide d'une secoueuse Burrdl. De I'eau est en- 
suite ajoutee dans le ballon jusqu'au repere 100 cm^ 
le contKiu est mdange intimement, transfere dans 
un tube de centrifugeuse i fond rond de 250 cm^ 
et centrifuge pendant IS mn a 2 000 tr/mn. Une 
partie aiiquote de 25 cm* du centrifugat limpide 
est transferee dans une casserolie d'aluminium ta- 
ree et evaporee jusqu'a siccite sur un bain-marie. 
Le disque resultant est ensuite seche jusqu'a poids 
constant dans une etuve a 110 "C. Le poids de la 
matiere seche -dans la casserole, multipHe par 
400 et divise par le poids de la substance seche 
de i'echantilion initial, represente la solubilite dans 
Teau a froid du produit d'amidon. 

Dans la fabrication des produits d'amidon gela- 
tinises, il est de pratique courante de secher sur 
des cylindres chauds une pate d'amidon aqueuse 
prealal3lement preparee. Une variante de cette pra- 
tique consiste a aiimenter ime suspension fiuide de 
granules d'amidon non gelatinises et d'un liquide 
gonfiant I'amidon, de preference I'eau ou une solu- 
tion aqueuse, dans les c)dindres chauds dans les- 
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quels la bouiiiie est d'abord transformee en une 
pate de granides d'amidon gelatinises et le liquide 
est ensuite evapore de la pate pour donner un 
produit' solide. Altemativement, il est conventionnel 
de secher par pulverisation ou de secher par vapo- 
risation une pate d'amidon ou. de faire coaguler 
la matiere d'amidon dans cette pate en melangeant 
la pate aqueuse avec un liquide miscible a I'eau 
qui n'est pas un agent de gonflement de I'amidon 
tel que I'acetone ou le methanol. 

La preparation des produits d'amidon gelatinises 
homogenes par les methodes conventionnelles pre- 
sentent plusieurs inconvenients. La methode cou- 
rante a cylindres chauds, la plus utilisee, ne donne 
pas un produit homogene a moins que Ton ait 
forme une pate d'amidon avec de i'eau chaude 
au prealable ou a moins q[u'une bouiiiie plutdt 
diluee d'amidon et d'eau ne soit aliment^e seule- 
ment dans les c^ndres. Dons I'un ou I'autre cas, 
la Vitesse de production est faible par unite de 
cout d'inveslissement et le cout du traitement par 
tmite de qaantite de produit final est eleve. De 
plus, les surfaces des cylindres et les lames de 
raclage associees ou les couteaux racleurs s'usent 
rapidement ce qui conduit a de gros firais d'entre- 
tien et de remplacement. Les methodes de sechage 
par pulverisation et par vaporisation donnent des 
produits poudreux fins qui sont g6neralement dif- 
ficiles a redisperser dans i'eau sans formation de 
grumeaux indesirables. Les cotts du proced6 de 
sechage par pulverisation sont eleves du fait que la 
methode est limitee aux pates assez fluides, c'est-a- 
dire les pates qui contiennent rarement plus de 
30 % de solides d'amidon en poids. La methode 
de deshydratation de la pate est coiiteuse etant 
donne qu'il y a des pertes inevitables de liquide 
deshydratant et que ie cout de la recuperation du 
liquide en vue de sa reutilisation est appreciable. 

Les inconvenients se rencontrent egalement dans 
la preparation des produits d'amidon modifies gela- 
tinises par les methodes conventionneOes. L'ami-» 
don non gelatinise peut etre modifie tout en gar- 
dant la forme de granules, mais la reaction de 
modification est gener^ement lente car la tempe- 
rature doit etre maintenue au-dessous de la tem- 
perature de gdatinisation de I'amidon modifie, 
qui est generalement inferieure a celle de I'ami- 
don apparente car E faut un certain temps pour que 
le reactif modifiant penetre dans les granules. Par 
exemple, le brevet des Etats-Unis d'Amerique 
n° 2.516.633 du 25 juillet 1950 mentionne un 
temps de reaction de 8-24 heures dans la pre- 
paration des ethers hydroxyethyliques d'amidons 
de cereales non gdatinises a partir de i'oxyde 
d'eth3^ene et d'xme suspension aqueuse d'amidon. 
Un autre exemple de vitesse de reaction iente dans 
la preparation d'un amidon modifie non gelatinise 
conceme un temps de reaction de 8-12 heures 



requis dans Ja preparation conventionnelle de Tami- 
don de mais buuillant sans s'epaissir modifie a 
I'acide. Alternativement, on pent d'aLord former 
une pate d'amidon, gcncralement avec de Teau, 
puis on la met a reagir avec le reactif modifiant 
I'amidon. Toutefois, ce precede presente peu 
d'avantage sur I'autre. La viscosite de la pate d'ami- 
don non modifie augmente si rapidement avec la 
teneur en solides d'amidon que les pates contenant 
plus de 20 % en poids environ de solides d'amidon 
ne peuvent pas etre agitees de fa^on satisfaisante 
et transportees par les appareils conventionnels, 
et ia haute teneur en eau ou autre liquide dans 
ia pate conduit a de grands frais de sechage ou 
de recuperation de produit. La preparation des 
produits d*amidons modifies gelatinises par modi- 
fication d'abord de Tamidon sous forme de gra- 
nules puis formation d'une pate avec les granules 
recuperes et sechage de la pate, presentent divers 
inconvenients : 1^ Une perte sensible d'amidon so- 
luble dans I'etape de modification des granules, et 
2® I'inconvenient que presentent les etapes separees 
de formation de la pate et de sechage. 

Un inconvenient supplementaire des methodes 
conventionnelles de preparation des produits d'ami- 
dons modifies gelatinises provient de {'operation a 
la pression atmospherique. Cette caracteristique li- 
mite les reactifs modifiants k ceux ayant des ten- 
sions de vapeur moderees a ia temperature de 
reaction choisie, ou bien eile conduit a des pertes 
sensibles de reactifs volatils, ou k une installation 
couteuse de moyens pour resoudre le probleme de 
la pression de vapeur. 

On a decouvert selon Tinvention que les produits 
d'amidon completement gelatinises peuvent etre 
•commodement et economiquement prepares par le 
traitement mecanique ou le cisaiilement mecanique 
intense d'un melange de matiere premiere amidon 
avec une proportion minime de piastifiant, a une 
temperature et a une pression elevees, pendant un 
temps moyen pour donner une masse fluide homo- 
gene puis par le transfert de la masse fluide chaude 
dans une zone a pression et temperature reduites. 
Le temps de reaction ou ia duree du traitement 
dans la presente methode est seulement une petite 
fraction de temps requis pour preparer les pro- 
duits d'amidons modifies gelatinises par les me- 
thodes de la technique anterieure, Ce temps peut 
etre aussi court que 0,5 mm et depasse rarement 
5 mn. La pression dans la zone a pression reduite 
est de preference la pression atmospherique mais 
elle peut etre superieure ou inferieure a cette va- 
leur, et la temperature est de preference au plus 
celle fournie par I'evaporation du piastifiant et 
d'autres matieres volatiles de la matiere extrudee. 
La masse fiuide chaude est transferee de la zone 
de traitement dans une zone a pression reduite, 
de preference k travers un orifice ou une fiiiere 
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qui fagonne la masse en fils, rubans ou filaments 
minces ayant des rapports surface/volume eleves 
favorisant Tevaporation des composants volatils. 

On a egalement decouvert selon Tinvention que 
la vitesse de la reaction entre ia matiere premiere 
amidon et le reactif modifiant I'aimdon a une 
temperature donnee est fortement accSeree dans la 
presente methode. La vitesse croit apparemment en 
raison du fait du traitement ou du dsaiflement 
intense du melange reactionnel a ia pression et k 
la temperature specifiees. 

Pour que la methode soit efiicace, le traitement 
ou le cisaiilement du melange d'amidon doit etre 
suffisamment intense pour eiever adiabatiquement 
la temperature du melange d'au moins 50 Dans 
plusieurs cas, par exemple, lorsque le rapport en 
poids entre la matiere premiere d'amidon et le 
piastifiant est d'environ 2,5 a 1 Tintervalle de tem- 
perature de traitement desire de 150-160 est 
obtenu sans chauffage supplementaire, c'est-a-dire 
que Televation de la temperature de la masse 
travaiHee, due au traitement mecanique seid est 
d*au moins 100-120 **C. Dans certains cas, toutefois, 
I'elevation de temperature due au traitement me- 
canique peut etre superieure a ceile desiree et le 
refroidissement devient alors necessaire. La pre- 
sente methode envisage a la fois le chauffage sup- 
plementaire et ie refroidissement de la masse traitee 
pour donner le controle de temperature desiree. 

La presente methode possede les avantages im^ 
portants suivants sur les methodes de la technique 
anterieure : 1** Le cout par unite de produit est 
beaucoup moins eleve que le sechage par pulveri- 
sation et est sensiblement moins eleve que le se- 
chage par cylindres chauds; 2° Par comparaison 
avec le sechage par pulverisation et par vaporisa- 
tion, elle fournit un produit non poudreux qui 
se disperse dans Teau apres un broyage approprie - 
sans formation de grumeaux indesirables ; 3** Elle 
est plus souple quant a Hntervfidle de proprietes 
physiques du produit; 4** Elle reduit notablement le 
temps de production pour les produits d'amidons 
modifies gelatinises; 5** EHe est plus facUe a con- 
troier pour obtenir un produit ayant des pro- 
prietes choisies uniformes; 6** E31e est basee sur 
I'emploi des appareils compacts particulierement 
avantageux dans ies cas ou i'espace est iimite et 
7** Eile elimine les pertes d'amidons solubles dans 
la modification conventionnelle des amidons gela- 
tinises. 

Une caracteristique importante de la presente 
methode est la combinaison du traitement meca- 
nique intense du melange de matiere premiere 
amidon et de piastifiant a une temperature elevee. 
Grace a cette caracteristique, une desint6gration 
complete ou une gelatinisation complete des granu- 
les d'amidon est obtenue durant ie traitement me- 
canique pour des teneurs en piastifiant sensiblement 
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inferieures a cdles reqmses pour ia gelatiaisation 
equivalente par lea methodes de la technique ante- 
rieure. La faiblc quantitc requise de plastifiant en 
particulier I'eau, consdtue un avantage supple- 
mentaire de la presente methode. 

Le traitement mecanique necessaire du m3ange 
d*amidon dans la presente methode est conunode- 
ment effectuee a I'aide d'tine extrudeuse du type 
a vis pour matiere plastique. Un td appareil, 
represente schematiquement sur le dessin fournit un 
traitement mecanique intense continu a une tempe- 
rature et a line pression elevees, avec un controle 
facile et precis des conditions de traitement. 

L'eau est Tagent de gonflement de i'amidon pre- 
fere, ou ie plastifiant pour la matiere premiere 
amidon dans la presente methode, car elle est peu 
couteuse et a un has point d'ebuHition. Etant donne 
que ie point d'ebullition normal de i'eau (100 **.C) 
est inferieur a la limite inferieure de la temperature 
de traitement mecanique dans la presente methode, 
une proportion sensible d'eau se vaporise rapide- 
ment de ia masse plastique fluide iorsqu'elle est 
transferee dans la zone a pression reduite. Cette 
elimination commode d'une certaine quantite du 
plastifiant prefere du produit d'anridon gelatinise 
et le gonflement associe ou dilatation du produit 
constitue des avantages importants de la presente 
methode. D'autres plastifiants appropri€s compren- 
nent ies suivants : formamide, ethylenediamine, di- 
methylisi^oxyde, pyrrolidine uree, piperazine^ ^y- 
cerol, ethyleneglycol, sorbitol, propylen^ycol, hy- 
drate de chloral et dimethyiformamide. Les m^an- 
ges de deux ou de plusieurs plastifiants penvent 
etre utilises. Les plastifiants ayant des points 
d'ebidition sensiblement superieurs a 100 "C et 
qui se vaporisent moins que i'eau peuvent, si on 
le desire^ etre separes du mSlangje feactionnel par 
des methodes connues, par exemple par sechage 
sous vide ou par extraction avec un solvant selec- 
tif td que Tacetone ou le methanol. En general 
toute matiere inerte, qu'die spit une solution ou une 
substance pure, est un agmt de gonflement de 
I'amidon approprie si die penetre ou se dissout 
dans ies particules de la matiere premiere amidon 
(en general un amidon natur^ ou un amidon 
modifie sous forme de granules initiaux), a la 
temperature de traitement, et fait gonfler Ies par- 
ticides ou provoque leur desintegration en frag- 
ments plus petits.' Le terme <c matiere inerte » de- 
signe une matiere qui ne s'hydrolyse pas, ne s'oxyde 
pas, n'est pas transformee en un derive ou ne 
reagit pas chimiquement avec la matiere premiere 
amidon dans Ies conditions operatoires de la pre- 
sente methode. 

A la temperature ^evee et en pr&ence du plas- 
tifiant, le melange de matiere premiere amidon 
et de plastifiant (plus le reactif modifiant I'amidon 
lorsque celui-^ci est present), est transforme en une 



masse fluide visqueuse homogene par le traitement 
mecanique dans la presente methode. II n*est pas 
necessaire que le plastifiant ou I'agent de gonflement 
de I'amidon soit chimiquement inerte aux reactifs 
modifiant Tamidon utilises dans la presente me* 
thode. Par exemple, le glycerol est un plasti- 
fiant approprie malgre sa reactivite vis-a-vis des 
reactifs esterifiant et etherifiant i'amidon. 

La proportion optimum de plastifiant dans la 
presente methode varie avec le type d'anaidon, la 
temperature et la pression. En general, une haute 
teneur en plastifiant est requise pour i'amidon na- 
turel ou pour un amidon modifie conventionnei, 
plus que pour im amidon derive, et moins de 
plastifiant est requis lorsque la temperature et/ou 
la pression augmentent. La proportion minimum 
de plastifiant est d'environ 22 % en poids de 
substance seche de matiere premiere amidon et la 
proportion maximum est d'environ 67 %. Get inter- 
valle de proportion s'applique aux mSanges de 
plastifiants egalement et indut ia teneur en htuni- 
dite de la matiere premiere amidon. Au-dessus de 
la proportion maximum utile de plastifiantj les 
ejffets promoteuxs de la reaction et desintegrateurs 
des granules' du traitement mecanique diminuent 
rapidement. Ceci semble etre du au dsaillement re- 
duit par suite de Taccroissement de la plasticite. 
De plus, la demiere separation du plastifiant du 
produit d'amidon gelatinise pour donner une ma- 
tiere seche broyable devient un probi^e. Au-des- 
sous de la proportion minimum de plastifiant, la 
condition fluide necessaire n'est pas atteinte dans 
les conditions de la presente methode et le trai- 
tement du melange d'amidon requiert ime consom- 
mation excessive d'energie et un entretien excessif 
de I'appareillage. L'intervalle prefere des propor- 
tions de plastifiant en general, et de i'eau en par- 
ticulier, est d'environ 28 % a environ 40 % en 
poids de la matiere premiere amidon sous forme 
de substance seche. 

La limite superieure pratique de la pression 
de reaction dans la presente methode est deter- 
minee par I'appareillage pratique disponible pour 
ie traitement mecanique requis, et cette limite est 
superieure a 1400 kg/cm^. La limite inferieure 
de la pression est la pression de vapeur autogene 
du melange d'amidon a la temperature de reaction. 

Un grand intervalle de proportion en poids entre 
I'agent modifiant I'amidon et !a matiere premiere 
amidon est acceptable dans la presente methode. 
Par exemple les produits d'amidons modifies utiles 
peuvent etre obtenus par la reaction d'une matiere 
premiere amidon avec une quantite aussi faible 
que 0,01 % en poids d'adde chlorhydrique ga- 
zeux, 0,1 % en poids d'epichiorhydrine et 0,5 % 
en poids de persulfate de potassium. Par contre, 
les proportions en poids beaucoup plus elevees 
de reactifs modifiant I'amidon du type foimant 



des derives de Tamidon peuvent etre utilisees dans 
la pi&ente methode. Les melanges contenant de 
15 a 25 parties en poids de reactifs chimiques 
tels que ia beta-propiolactone, i'acetate de vinyle, 
i'anhydride butyrique et le monochloracetate de 
sodium pour 100 parties en poids de substance 
seche de matiere premiere amidon, reaglssent faci- 
lement et rapidement dans la presente methode. 
Des proportions en poids encore superieures de 
reactifs modifiant I'amidon allant jusqu'a 50 % en- 
viron de la matiere premiere amidon (substance 
seche) peuvent etre utilisees dans la reaction avec 
la matiere premiere amidon, avec un temps de 
traitement mecanique maximum. 

La limite superieure de la temperature de trai- 
tement mecanique dans ia presente methode est 
d'environ 250 *»C. Au-dessus de cette valeur, les 
inconvenients de coloration du produit et de degra- 
dation thermique ne contrebalancent pas les avan- 
tages de i*accroissement de ia plasticite de I'amidon 
et de la rapidite de la reaction entre ia matiere 
premiere amidon et le reactif modifiant I'amidon. 
La limite inferieure de la temperature de traitement 
est d'environ 125 <*C. Cette temperature minimum, 
en combinaison avec le cisaillement et I'agent de 
gonilement de Famidon est requis pour desintegrer 
les particules individuelles de matiere premiere 
et pour transformer le melange d'amidon en une 
masse fluide homogene desiree. 

L*extrudeuse conventionnelle du type a vis pour 
matiere plastique, illustree schematiquement sur 
le dessin est un excellent appareil pour la mise 
en ceuvre de la presente methode car elle fournit un 
traitement mecanique intense continu de ia ma- 
tiere premiere amidon (avec ou sans reactif modi* 
fiant I'amidon) et Tagent de gonflemenl de 
I'amidon a une temperature et a une pression ele- 
vees, avec un contrSIe facile et precis des condi- 
tions de traitement. E31e foumit egalement, avec 
sa filiere, un moyen commode pour transferer la 
masse fluide chaude traitee de produit d'amidon 
gelatinise sous la forme de fils, de rubans ou de 
filaments minces de ia zone a temperature et pres- 
sion elevees dans une zone a temperature et pres- 
sion sensiblement reduites. 

Comme indique precedemment, la presente me- 
thode est applicable aux matieres premieres amidons 
en general c'est-a-dire h. I'amidon nature], ou k 
Tamidon modiiie conventionnel ou a I'amidon de- 
rive sous forme de granules initiaux ou sous forme 
d'un produit completement ou partiellement gela- 
tinise. En general, ia presente methode est appli- 
cable a toute matiere premiere amidon qui forme 
une pate ou se gelatinise avec un agent de gon- 
flement de I'amidon dans les conditions de la pre- 
sente methode. 

Les produits d'amidon obtenus conformement k I 
la presente invention presentent la propriete com- i 
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mune d'etre sous la forme d'une pate ou sous une 
forme gelatinisee. lis sont denues de birefringence 
et de structure granulaire de i'amidon. lis peuvent 
contenir sensiblement toute ia teneur en plasti- 
fiant initiale du melange broye, ou seulement une 
partie de cette teneur. De preference, la teneur en 
plastifiant du produit fini est ajustee dans I'in- 
tervalle de 10-15 % en poids, soifc par vaporisation 
rapide lorsque le produit emerge de la zone de 
traitement, soit par sechage subsequent ou extrac- 
tion par un soivant volatil selectif par exemple ie 
methanol ou I'acetone. Les produits contenant la 
teneur en plastifiant preferee sont des solides frie- 
bies a la temperature ambiante qui peuvent etre 
facilement broyes en poudre ne s'agglomerant pas, 
et ayant une grosseur de particules choisie. A une 
teneur en plastifiant de 10-15 % et a une grosseur 
de particules de 0,25-0,42 mm, tons les produits se 
dissolvent ou se dispersent dans une certaine me- 
sure dans 10 parties en poids d'eau a 25 *»C. Tous 
les produits ne contenant pas moins de 22 % en- 
viron de plastifiant, bases sur !a substance seche 
d'amidon, peuvent etre traites de fagon repetee et 
chauffes conformement k la presente m6thode pour 
augmenter le degre de modification intial ou pour 
y superposer une autre modification de ia matiere 
premiere amidon. La solubilite a froid dans I'eau 
des produits d'amidon gelatinises varie d'une grande 
valeur a une faible valeur. De meme, I'aspect et la 
viscosite des pates a i'eau chaude varient d'un pro-* 
duit a un autre. La soiubilite dans i'eau et les 
proprietes de ia pate a i'eau des produits depen- 
dent principalement des conditions de traitement, 
et de ia nature de la matiere premiere amidon 
apparentee et du reactif modifiant I'amidon. 

La temperature et ia teneur en plastifiant du 
produit extrude dependent de plusieurs facteurs, 
principalement du type de plastifiant, de la pro* 
portion initiaie de plastifiant et de la temperature 
de traitement. Toutefois, si on le desire, ie produit 
peut etre refroidi par des methodes connues a des 
temperatures inferieures a ceHes obtenues par vapo- 
risation a la pression atmospherique. De meme, si 
on le desire, la teneur en plastifiant du produit 
en ce point peut etre modifiee, generalement a 
une valeur inferieure. Ceci peut etre effectue par 
sechage sous vide ou a la pression atmo^herique 
suivant la voiatiiite du plastifiant, ou bien il peut 
etre effectue par extraction du plastifiant au moyen 
d'un soivant selectif tel que I'acetone ou le me- 
thanol. 

Les produits d'amidon gelatinises obtenus confor- 
mement a la presente methode et ayant des teneurs 
en plastifiant sensiblement superieures a I'inter- 
vaile prefere de 10-15 % en poids et inferieures 
a 50 % sont generalement des gels fermes a 25 *C. 
Certains peuvent etre reduits a i'etat granulaire 
fin ou moyennement fin par broyage ou d^coupage 
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avec precaution, par exemple en ut i l is a n t un hachoir 
appropiie, mais un grand nomhre est trop plastiqae 
pour etre broye de fagon satisfaisante dans des 
broyeurs a reserve par frottement. Les produits 
ayant des teneurs en plastifiant dans les propor- 
tions superieures de i'intervalle, par exempie 50- 
67 % en poids, sont generalement des gels mous 
a 25 **C, et peuvent etre constitues occasionnelle- 
ment dc sirops foztement visqueux. 

Les produits d*amidon obtenus conformement 
a ia presente methode sont utiles dans tous les 
domaines d'application des produits d'amidon gela- 
tinises. Par exempie ils sont utiles dans la fabri- 
cation et le revetement du papier, I'appretage 
des textiles, comme boues de forage des puits de 
petrole conune amidons de blanchisserie, charges 
pour pates, et briquettes de charbon. L'utilite eten- 
due des produits obtenus conformement a la pre- 
sente methode n*est pas ihnitee aux produits con- 
tenant les teneurs prefer^es ou inferieures de 
plastifiants; dies s'etendent aux produits ayant 
des teneurs en plastifiants superieures acceptables, 
c*est-a-dire allant jusqu'a 67 % en poids. 

La methode sdon Tinvention est applicable aux 
reactife de formation des derives d'amidon et 
aux reactifs modifiant i'amidon conventionnels en 
general. Les reactifs soUdes et iiquides qui peu- 
vent Stre melanges facilement au prealable avec 
la matiere premiere amidon et Tagent de gonfle- 
ment de Tamidon, a la temperature ambiante a la 
pression atmospherique, sont les plus commodes 
dans la presente methode mais d'autres reactifs peu- 
vent Stre utilises avec succes. Meme les reactifs ga- 
zeux ou Iiquides a has point d'ebuSition peuvent 
etre introduits de fagon mesuree sous pression dans 
le melange de matiere premiere amidon et de plasti- 
fiant a I'entree de la zone de traitement mecanique 
intense, en particidier a I'extremite d'aiimentation 
de I'extrudeuse pour matiere piastique, Un avan- 
tage de la presente methode est que I'bn pent uti- 
liser uiie grande variete de reactifs "sous forme 
solide, liquide ou -vapeur. Les principales modifi- 
cations conventionnelles de I'amidon sont obtenues 
par des agents (acides) hydrolytiques ou par des 
agents oxydants, et en gen6ral les amidons derives 
sont des esters ou des ethers. Une liste partielle 
des grandes classes de reactifs de formation des 
derives d'amidon et des reactifs modifiant i'amidon 
conventionnels est la suivante : acides mineraux, 
bases minerales, acides organiques, anhydrides 
d'acides oi^aniques, halogenures d'acides organi- 
(jues, monomeres vinyliques, lactones, peroxydes, 
peracides, sels de peracides, hypohdites (par exem- 
pie hypochlorite de sodium), composes azo, amines, 
composes d'ammonium quatemaire, aldehydes, ha- 
logenures d'acides mineraux et composes epoxy. 

Les exemples particcdiers de reactifs modifiant 
ramidon du type conventionnel sont les suivants : 



acides mineraux, par exempie chlorhydrique, sul- 
furique, phosphorique ; acides organiques, par exem- 
pie acetique, oxalique, benzoique^ levuhni^e; agents 
oxydants, par exempie hypochlorite de sodium, 
hypochlorite de calcium, permanganate de potas- 
sium, persulfate de potassium, perborate de so- 
dium, eau oxygenee, peroxyde de benzoyle, acide 
hypochioreux. 

Les exemples de reactifs de formation des 
derives d'amidon sont les suivants : agents acy- 
lants - anhydrides d'acides carboxyliques, par exem- 
pie anhydride acetique, anhydride n - butyrique, 
anhydride succinique, anhydride isatoique, anhy- 
dride quinolinique, anhydride phtalique, haloge- 
nures d'acides carboxyliques, sulfoniques et phos- 
phoriques, par exempie chlorure de n - butyryle, 
chiorure de benzenesulfonyle et oxychlorure de 
phosphore respectivement; beta - propiolactone et 
phenylisocyanate ; vinyliques d'acides gras, par 
exempie acetate de vinyle, n -butyrate de vinyle; 
cetene; agents d'etheiification monofonctionnels, 
acides gras monohalogenes, par exempie acide mo- 
nochloracetique, acide alpha - bromopropionique; 
halohydrines, par exempie eth^dene chlorhydrine, 
propylenechlorhydrine, glyceryl - alpha - chlorhy- 
drine; monoepoxydes d'alkylene vicinaux par exem- 
pie oxyde d'ethylene, oxyde* de propylene, 3 - 
di6lh}damino - 1,2 - epoxypropane, 3 - dibutyla- 
mino' - 1,2 - epoxypropane, N - (2,3 - epoxy - 
propyl) - piperidine, N,N (2,3 - epoxypropyl) - 
methylaniline, oxyde de cyclohexane, oxyde de 
styrene; monohalogenures d'alkyle, par exempie 
chlorure de methyle, chlorure d'ethyle, chlorure de 
beta diethylaminoethyle, chlorure dc beta - me- 
thylaminoisopropyle, chlorure de beta - dimethyla- 
mino - ethyle, esters alkyliques naturels d'oxyaci- 
des mineraux polybasiques, par exempie sulfate 
de dimethyle, sulfate de diethyle, borate de trii- 
sopropyle, phosphate de tributyle, orthosilicate de 
tetraethyle, phosphite de triethyle; imines, par exem- 
pie eth)deneimine, propylene) imine; composes 
acryliques, par exempie acrylonitrile, acryiamide, 
metiiacrylamide, acroleine, acrylate d'ethyle, acry- 
late de methyle, acrylate de n - butyle; agents 
d'eth6rification polyfonctionnels - 6pichlorhydrine, 
dibromure d'ethylene, diepoxyde de butadiene. 

En general, les reactifs de formation de derives 
d'amidon exigent une condition de reaction alcaline 
ou un catalyseur alcalin pour amercer leur reac- 
tion avec la matiere premiere amidon. Les hydro- 
et carbonates alcalins et dcalino-terreux tels 
que la soude, le carbonate de potassium et I'hy- 
droxyde de calcium peuvent convenir. Les sets 
alcalins des acides faibles tels que le silicate de 
sodium et Taiuminate de sodium peuvent etre uti- 
lises. Les bases organiques telles que les amines 
tertiaires et les hydroxydes d'ammonium quater-* 
naire sont %alement des catalyseurs efficaces. Par 



contre, le catalyseur peut etre un acide (par exem- 
pie acide sulfurique ou un sel neutre (par exem* 
pie chlonire de sodium) ou bien ii peut etre omis 
dans certaines reactions. En regie generale, le 
meme catalyseur, ou le meme pH de reaction, qui 
convient pour la methode de reaction convention- 
nelle convient egalement dans la presente methode. 

La description qui suit de la presente methode 
est donnee en reference au dessin ci-joint iUus- 
trant de fagon schematique une extrudeuse conven- 
tionnelle du type a vis pour matiere plastique. 
L'extrudeuse comporte un long cylindre 1, creux 
uniforme, portant une vis 2 ajustee de fagon ser- 
ree. La paroi 3 du cylindre est realisee ein un 
metal qui supporte des pressions internes levees 
de Tordre de 1400 kg/cm^, et elle est fermement 
reliee a un bati lourd 18. La vis est entrainee 
en rotation par im moteur (non represente) par 
Tin termed iaire d'un engrenage rcducteur approprie 
4. Le rapport entre la longueur et le diametre de 
la vis depasse habituellement 6 : 1 et des rapports 
aussi fleves que 36 : 1 peuvent etre employes. Les 
rapports preferes sont compris dans I'intervaJle de 
12 : 1 a 24 : 1. La paroi du c^dindre presente une 
ouverture 5 voisine de I'une des extremites, a tra- 
vers laquelle le melange reaclionnel de matiere pre- 
miere amidon, de piastifiant, de reactif et de cata- 
lyseur est alimente vers la vis- Le melange reaction- 
nel peut etre alimente dans Textrudeuse sous une 
legere pression au moyen d'une vis d 'alimentation 
convent! onneile, comme representee, equipee d'une 
tremie 11, d'une vis 12, et d'un cylindre 13 qui &t 
raccorde k I'ouverture 5 de Pextru dense. Lorsque 
la vis de Textrudeuse toume dans la direction 
convenable, le filet continu 6 de la vis deplace 
le melange reactionnel le long du cylindre en 
I'eloignant de Touverture 5. Le cylindre est equipe 
de quatre enveloppes chaufFantes electriques con- 
trolees separement 7, 8, 9, 10, et dans les grandes 
unites, la vis peut etre creuse et agencee en vue du 
chauiBFage interne. Les enveloppes chauffantes elec- 
triques peuvent etre remplacees par des chemises 
de vapeur ou autres moyens de chauifage si on 
le desire. Le cylindre et la vis peuvent egalement 
etre equipes de moyens de refroidissement par 
circulation d'un fluide de refroidissement, si on le 
desire. Si la temperature desiree du melange reac- 
tionnel n'est pas obtenue par le cisaillement et la 
compression, de la chaieur est appliquee au cy- 
lindre (et a la vis si necessaire). La combinaison 
de la chaieur, de la pression et du cisaillement ou 
du traitement mecanique, transforme le melange 
reactionnel initialement granulaire et superficielle- 
ment sec en une masse fluide. La masse est me- 
langee intimement et mastiquee quand elle est 
refoulee a travers le cylindre par la vis rotative. 
Du fait du dessin prefere de Ja vis, dans lequel 
la hauteur du filet decroit Jusqu'a i'extremite de 
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decharge de Textrudeuse, ie melange reactionnel 
est soumis a une pression croissante, a mesure 
qu'il se deplace a travers le cylindre et il est ainsi 
tasse ou comprime. L'extremite de decharge est 
equipee d'une porte d'amont et d'une filiere 14. 
L'eau et d'autres liquides dans le melange reac- 
tionnel restent a Tetat liquide bien que la tem- 
perature soit de loin superieure a leurs points 
d'ebullition normale, du fait des pressions eievees 
developpees par la vis. La porte d'amont est cons- 
tituee de deux plaques lourdes a charnieres 15, 
16 entourant une plaque perforee briseuse 17. La 
iiliere fagonne le melange de reaction fluide a 
mesure que ce dernier quitte Textrudeuse. La fi- 
liere est egalement un orifice qui sert a restreindre 
Tecoulement de la masse reactionnelle plastique 
dans une mesure suffisante pour maintenir la pres- 
sion dans la filiere superieure a la pression de 
vapeur du melange. L'emploi d'une filiere conven- 
tionneile a rextremite de decharge de l'extrudeuse 
est prefere principalement en raison des avanta- 
ges obtenus par un fa^onnage approprie des fils de 
matiere extrudee. La formation de fils, rubans ou 
filaments fins contribue a une vaporisation rapide 
du plastifiant et par consequent au gonflement ou 
a la dilatation du produit. Toutefois, la presente 
methode peut etre conduite avec une extrudeuse 
n'ayant pas de filiere conventionnelle ni de porte 
d'amont equivalente, a l'extremite de decharge. 
Par exemple, on peut maintenir le melange reac- 
tionnel k la pression minimum requise et le de- 
charger sous la forme d'un ruban ou d'un fil fin, 
contribuant ainsi i ia vaporisation e£Bcace du plas- 
tifiant volatil, en reduisant de fagon appropriee 
la hauteur du filet de ia vis a l'extremite de de- 
charge. Le produit emerge ^ors sous forme d'un 
tube a parois minces. 

A mesure que la masse reactionnelle fiuide emer- 
ge de la filiere, une portion du plastifiant peut se 
vaporiser en vapeur. Une vaporisation excessive du 
plastifiant surchauffe n'a lieu que si la temperature 
de sortie est sensiblement superieure au point 
d'ebuHition du plastifiant. Une vaporisation exces-< 
sive fait gonfier ou dilater le produit emergeant en 
une masse poreuse qui prend habitudlement la 
forme d'un ruban ou d'un cordon continu. En 
meme temps, le produit est refroidi et se congele 
generalement a Tetat solide ou semi-solide. 

Les piastifiants a pointy d'ebullition eleve, par 
exemple , le glycerol et le dimethylsulfoxyde, qui se 
vaporisent dans une mesure moindre que l'eau 
par exemple, peuvent etre elimines du produit 
extrude par sechage sous vide ou par extraction 
au moyen d'un liquide volatil, tel que I'acetone, 
qui dissout le plastifiant sans dissoudre le produit 
d'amidon. 

La vaporisation du plastifiant a has point d'ebul- 
lition surchau£Ee, par exemple Teau, du produit 
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extrude a ia temperature de reaction superieure, 
constitue un avantage important de la presente me> 
thode. Un avantage associe conceme Tabaissement 
immediat de la temperature de produit, qui con- 
vcrtit generalcment le fiuide extrude en un pro- 
duit solide ou semi-solide susceptible d'etre trans- 
porte sur une courroie mobile, et secbe sur cette 
courroie si necessaire. Un autre avantage est le 
secbage associe du produit qui limine frequemr 
ment la necessite d'un sechage supplementaire. 

Ainsi, la temperature flevee ntilisee dans la pre- 
sente methode remjiit trois roles : 

1° EBe aide a ia liquefaction du melange reac- 
tionnd; 

2" Eaie accaere la reaction entre ia matiere pre- 
miere amidon et le reactif ; et 

3** Elie permet ia vaporisation commode du plas- 
tifiant surcbauffe de la masse reactionneOe ex* 
trudee. 

Si le produit extrude et refroidi est trop plas- 
tique pour le broyage cbnventionnel, on peut re- 
duire la piasticite par un secbage sous vide con- 
ventionnel ou par une eictraction a i'aide d'un 
solvant selectif approprie. Certains mdanges reac* 
tionnels peuvent etre si fiuides apres la vaporisa- 
tion et ie refroidissement a la temperature am- 
biante, en raison de la teneur elevee en plastifiant 
residuel, qu'ils requierent une elimination supple- 
mentaire de plastifiant par les metbodes conven- 
tionndSes et par les appareillages adapt^s a ia 
manipulation de teiles matieres- 

Un avantage important de la presente metbode 
est la facilite avec laquelle la densite apparente du 
produit secbe et broye peut etre controlee dans un 
intervalie etendu. Ceci est particuiierement vrai 
pour les produits preparra avec de Teau comme 
agent de gonflement de I'amidon ou plastifiant 
La densite apparente peut etre reglee de deux fa- 
gons : 

1« Par variation de ia temperature d'extrusion 
et de la proportion en poids de I'eau (ou autres 
plastifiants a bas point d'ebullition) dans ie me- 
lange reactionnel, a ouverture constante de filiere, 
et 

2** Par variation de Touverture de la filiere a 
temperature constante et a teneur constante en plas- 
tifiant pour obtenir des fils on filaments extrudes 
de difEerentes epaisseurs. Les deux metbodes de- 
pendent des variations dans le gonflement ou dans 
la dilatation du produit dues a la vaporisation 
du plastifiant surchauffe. Dans la premiere me- 
tbode, on obtient davantage de gonflement (c'est-a- 
dire plus de reduction de la densite apparente) 
en eievant la temperature d'extrusion ou en aug- 
mentant la teneur en plastifiant de la matiere 
extrudee. Dans la seconde metbode, le gonflement 
croit a mesure que Tepaisseur du fil ou filament 
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extrude decroit en raison de la resistance reduitc 
k la vaporisation du plastifiant interieur. 

Les exemples qui suivent sont donnes pour illus* 
trer I'invention, Les parties et les proportions sont 
comptees en poids d moins d'indications contraires. 

Example i. — Cet exemple ^lustre la preparation 
d'un amidon de mais bouiflant sans s'epaissir, mo- 
difie a i'acide, et g3atinise. L'amidon de maiia natu- 
rel du commerce (114 parties) contenant 12 % 
d'buznidite ^ melange avec 20 parties d'acide 
cblorbydrique aqueux diiue contenant 0,022 partie 
de HQ. L'amidon acidifie bumidifie contient en- 
viron 25 ^ d'eau et le pH de la bouillie dans 
10 parties d*eau est d'environ 3,8. L'amidon est 
alimente en continu sous une &ible pression dans 
ime extrudeuse conventionneile du type h vis pour 
matiere jdstique, representee schematiquement sur 
le dessin. La vis a une longueur de 1,57 m, un 
diametre de 63,5 mm et un pas d'environ 63,5 mm. 
dans les 406 premiers millimetres de la vis (me- 
sures a partir de i'ouverture d'alimentation) , la 
bauteur du filet de ia vis est uniformement de 
10,1 mm, c'est-a-dire que le filet belicoidal se pro- 
jette radidement a 10,1 mm au-dda de I'axe de 
la vis.. Dans les 787 mm suivants de la vis, la bau-' 
teur du filet decroit uniformement de 10,16 mm 
a 4,06 mm et dans les 381 mm restants de la vis, 
la bauteur du filet demeure constante a 4,06 mm* 
Cette construction de la vis (a filet haut a Textre- 
mite d'alimentation cbangeant graduellement en 
filet bas a rextremite de decharge) facilite : 

1*^ L'alimentation de la matiere granulaire vers 
la vis; 

2° La compression ou le tassement de la ma- 
tiere dUmentee lacbe en une masse relativement 
exempte d'interstices, et 

3° La decbai^e finale du mMange reactionnel 
sous forme d'un fluide visqueux ou d^nn solide 
plastique. 

ll.a vis est entrainee en rotation a une vitesse 
d'environ 100 tr/mn par un moteur dectrique (non 
represente) equipe de moyens d'entrainement a 
vitesse variable dont le pignon engage ia grande 
roue 4 reliee de fagon montree a la vis. Le cylindre' 
de Textrudeuse est equipe de 4 enveloppes chauf- 
fantes electriques 7, 8, 9, 10 contrdlees cbacune 
independamment des autres par un rheostat. La vis 
est creuse depuis son extremite d'entrainement jus- 
qu'a quelques centimetres de son autre extremite 
(creux non represente sur le dessin), de sorte 
qu'eile peut etre cLauffee ou refroidie par une cir- 
culation appropriee de fluide. Dans cet exemple, la 
cbaleur ii*est pas appliquee a la vis par les enve- 
loppes chaufiantes ni par le creux de la vis. Le 
travail effectue sur le m^ange d'amidon par la 
vis developpe suffisamment de cbaleur pour con- 
vertir le melange en une masse fluide -et elever 
sa temperature a environ 155 **€ a I'extremite de 



decharge de l^extrudeuse. Les pressions indiquees 
par des xnanomctres (non representes) mesurant 
ia pression du melange reactionnel au voisinage 
du point moyen de la vis et a la porte d'amont 15, 
16 sont de 2,39 et 42 kg/cm" respectivement. Le 
produit reactioiinel fluide est force a travers la 
plaque perforee 17 dans ia porte d^amont et a 
travers la filierc 14, cdle-ci etant constituee d'un 
conduit cylindrique de 6,35 mm de diametre et de 
158 mm de longueur. Le temps de sejour dans 
iVxtrudeuse est d'environ 0,75 mm et le debit de 
production de produit final (10 % d'humidite) 
68t d'environ 72,5 kg/h. Aussitot qu'ii sort de la 
flliere, le produit se dilate en un fii continu tres 
poreux de matiere solide congelee. La dilatation 
ttt provoquee par la vaporisation de I'eau sur- 
ohauffee en vapeur et s'accompagne d'un refroidis- 
aetnent rapide du produit. Le fii continu de pro- 
duit congeie poreux est transporte par une cour- 
roie mobile a travers une unite combinee de re- 
froldissement et de sechage dans laquelle il est 
refroidi a la temperatue ambiante environ et seche 
a une teneur en humidite finale d'environ 12 % 
par un courant d'air froid sec. Le produit qui est 
cassant et friable a ce stade est concasse a une 
grosseur inferieure a 0,42 mm. II est soluble a 
26 % dans I'eau froide et se disperse complete- 
ment dans Teau chaude, formant une pate a faible 
viscosit6 moyennement acide a 11 % de solides. 
La pate fluide devient un gel ferme par refroi- 
dissement a la temperature ambiante et vieillisse- 
ment pendant 24 heures. Les proprietes du pro- 
duit sont similaires a celles d*un amidon de mais 
commercial bouillant sans s'epaissir» fortement mo- 
difie a I'acide. 

15 exemples supplementaires sont donnes dans 
les tableaux I et II qui suivent. Tons les exemples 
. sont bases sur la meme extrudeuse et sur la meme 
technique generale utilisees a Texemple 1. La ma- 
tiere premiere amidon ox)'dee dans Texemple 8 
a une viscosite Saybolt sur 15 g de 60, la matiere 
premiere amidon dans Texemple 9 est preparee en 
formant une pate de matiere premiere amidon 
oxydee de resemple 8 et en sechant la pate sur 
des cylihdres chauds et la matiere premiere amidon 
dans i'exemple 11 est preparee conformement a 
i'exemple 1 du brevet des Etats-Unis d'Amerique 
n« 2.516.634 du 25 juillet 1950. 

Les nombres separes par des virgules des noms 
de matieres dans les 4 premieres colonnes du ta- 
bleau I designent les parties en poids. Les pates 
a I'eau chaude qui figurent a ia colonne 3 du 
tableau II sont preparees en agitant 10 parties du 
produit avec 90 parties d'eau a 95 °C. 

(Voir tableaux I et IT, pages 10 et 11) 

Exemple 17. — Get exemple illustre la prepara- 
tion d'un amidon de mal's non modifie gelatinis6. 
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L'amidon de maas naturel du commerce (114 par- 
ties) contenant 12 % d'humidite est melange a 
16 parties d'eau. L'amidon humidifie contient 23 % 
d'eau (soit 30% calcules sur la matiere seche). 
L'amidon humidifie est alimente en continu sous 
une legere pression dans une extrudeuse conven- 
tionnelle du type k vis pour matiere plastique de- 
crite k Texemple 1. La vis toume a 40 tr/mn. 
Le travail effectue par la vis sur le melange d'ami- 
don developpe sufiisamment dc chaleur pour con- 
vertir le melange en une masse fluide et porter 
sa temperature a environ 175 °C a la porte d'amont 
de I'extrudeuse. La pression indiquee par un mano- 
metre (non represente sur le dessin) mesurant la 
pression a la porte d'amont 15, 16, est d'environ 
140 kg/cm^. Le produit fluide est force a travers 
la plaque perforee 17 dans la porte d'amont et 
a travers la filiere 14, celle-ci etant constituee d'un 
conduit cylindrique de 3,175 mm de diametre et 
de 158 mm de longueur. Le temps de sejour dans 
I'extrudeuse est d'environ 1,5 mn. Aussitot qu'il 
sort de la filiere» le produit se dilate en un fil 
continu tres poreux de matiere solide congelee. 
La dilatation est provoquee par ia vaporisation de 
i'eau surchauffee en vapeur et s'accompagne d'un 
refroidissement rapide du produit. Le fil continu 
de produits poreux congdie est transporte par une 
courroie mobile a travers une unite combinee de 
refroidissement et de sechage dans laquelle fl est 
refroidi a la temperature ambiante environ et seche 
a une teneur en humidite finale d'environ 12 % 
par un courant d'air froid sec. Le produit qui est 
cassant et friable a ce stade est concasse a une 
grosseur inferieure a 0,42 mm. 11 est soluble a 
51 % dans I'eau froide et se disperse completement 
dans I'eau chaude, formant une pate visqueuse a 
11 % de solides. La pate se transforme en gei 
ferme lorsqu'elle est refroidie a 30 **C et vieOlie 
pendant 24 heures. 

Exemple 18. — Get exemple illustre la prepa- 
ration d'un amidon de mais modifie a I'acide et 
gelatinise. On repete I'exemple 1 avec les excep- 
tions suivantes concernant les matieres et les con- 
ditions operatoires : 

1° L'amidon de mais naturel est remplace par 
un poids egd d'amidon de mais modifie a I'acide 
a une teneur en humidite de 12 % sous forme 
de granules initiaux ayant une viscosite Brookfield 
de 50 centipoises a 79,5 et une teneur en solides 
d'amidon de 10,5 % en poids; 

2° La quantite d'eau ajoutee est de 8 parties 
de sorte que l'amidon humidifie contient 18 % 
d'eau (soit 22 % d'eau calcules sur la substance 
seche) ; 

3** La vis de I'extrudeuse tourne a 75 tr/mn; 
4** Le temps de sejour de l'amidon dans le cy- 
lindre de Textrudeuse est de 1 mn, et 
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Tableau I 



£zemple 



2 

3 

4 

5 
6 

7 

8 

9 

10 
11 

12 
13 

14 
15 

16 



Mati&re premiere azmdon 


Aeent 
de gonflement 
de i'amidon 


BSaetif 
modiflant romldoa 


Catalyseur 
do rSactfozx 


So 

III 












•c 


toars/ 
mn 


Amidon de irmTa na- 
natiixd, 100. 


Eau, 33 


Persul&te de potas- 
sinm, 0|S. 




ISO 


100 


Amidon de msSa na- 
ture!, 100. 


Ean, 32 


Monochlorac^tate de 
sodium, 15. 


Soade^ 5 


153 


100 


Amidon de mals na- 
turd, 100. 


Eau, 36 


£pichIoifaydnne, 0,1. 


Soude, 0,5 


151 


100 


Amidon de jnaSs na- 


Eau, 37 


>Timnin!flctaiifi. 12> . 


Sonde, 5 




100 


Avnfj1<wi na ▼naTs nBa> 
fl lllff""" Uw 1J^I^^ Aulr* 

tox^ 100. 


PitI"j wO 


Acetate de vizndeL 20. 




155 


100 


terre, 100. 


Eon. 34 


Fe]ffii2l£xte de potas* 
snim, 0,5* 


KSant 


147 


100 


Amidon de maSs 


Eau, 33 


Actete de vin^e^ 20. 


Sonde, 5 


149 


100 


Amidon de mals 
100. 


Eao, 33 




Idem 


151 


100 




Amidon de mais na- 
T no 


EBn,34 


Persulfate de potas- 


N€ant 


123 


50 


fit her hydroxy^thy- 
mals, 100. 


Eao, 20 


Acfitate de vinyie^ 10. 


Carbonate 
de sodium, 5 


182 


100 


Amidon de msSa na^ 
tm^ 100 


Eao, 49 


£picfaloxhydime, 0,2. 


Sonde, 1 


145 


100 


Amidon de maSS na- 
ture!, 100. 


Eau, 17 
dim6th^ sdf- 

oirvde 23 


MonocHomc&ate de 
sodium, 7,5. 


Sondes 3 


167 


100 


Amidon de mails na- 
turd, 100. 


Eau, 17 
^yc^oi, 23 


Monochloxac^tate de 
sodiuio, 7,5. 


Idem, 


163 


100 


Amidon de mafs na- 
ture!, 100. 


Eau, 14,5 
dimethyl sidf- 
ozyde, 23 


Oxyde de propjd^e^ 
7. 


Soude 0,5 


166 


100 


Amidon de wsSs na- 
turel» 100. 


Eau, 14,5 
gUyc^I, 23 


Oxyde de prop]d^e, 
7. 


Idem 


162 


100 



5° La temperature de i'amidon a la porte d'a- 
zaont de Textrudeiise est d'envixon 200 

La masse liquide extrudee gonfle et se congele 
en un fil continu poreux cl'amidon gelatinise so- 
lide a peu pres de la meme maniere qu'a I'exem- 
ple 1- Le produit congele est transporte par une 
courroie mobile a travers une unite combinee de 
refroidissement et de sechage, dans laqudle il est 
refroidi a environ 30 °C et seche a ime teneur en 
humidite d'environ 12 % par un courant d'air 
froid sec. Le produit friable, concasse a une gros- 
seur inferieure a 0,42 mm, a une solubilite dans 
i'eau &oide de 77 % et se disperse completement 
dans 10 parties d'eau chaude a 95 *»C formant 



ime pate afaible viscosite qui devient un gel 
ferme iorsqu'eiie est refroidie a 30 ?C et vieillie 
pendant 24 beures. 

Exemple 19. — Get exemple iilustre la prepa- 
ration d'un amidon de mais oxyde gelatinise. On 
repete I'exemple 1 avec les exceptions suivantes 
concernant les matieres et les conditions opera- 
toires : 

1^ L'amidon de mals naturel est rempiace par un 
poids egai d'amidon de mais oxyde a lliypochlo- 
rite, a une teneur en bumidite de 12 % sous forme 
de grantdes initiaux ayant une viscosite Brookiieid 
de 6 centipoises i 79,5 «Q et une teneur en solides 
d'amidon de 10,5 % en poids; 
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Tableau U 
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2. 

3. 

4. 

5. 

6. 

7. 

8. 

9. 
10. 
11. 
12. 
13. 
14.. 
15.. 
16,, 



SxempJo n* 



Teneiir 
6n 

buznidit6 

aprds 
brocage 


Solubilitd 
dans 
reaa 
froide 


% 


% 




Ol 


1 Q 
XO 




12 


i 16 




24 


10 


25 


lis 


05 


lie 
11»5 


48 


11 


o7 






me 
10,5 


73 


11 


13 


8 


95 


9 


71 


10 


26 


10 


17 



Propri6tA de ia p&te & Teau ehaude 



Fluide, trouble, so cougelazit. ............ 

Huido, ^paisee, claize, ne se congelant pas. 

£paisse, trouble, ne se congelant pas 

£pai8se, ckire, ne se congelant pas 

Idem 

Eluidei claire, ae congelant 

Fluide, daire, ne se congdant pas 

Idem 

Fiuide, trouble, se congelant. 

Visqueuse, daiie, ne se congelant pas 

Fiuide, trouble, ne se congelant pas 

Visqueuse, daire, ne ee congdant pas. 

Idem 

Fiuide, trouble, ne se congdant pas 

Idem 



Bonn^es analytlqaes 



1>7 % teneur en car^ 
bozyle. 



3,8 % tenenr en 8c£- 
tjde- 

1,6 % teneur en ear- 
boxyle. 

7,1 % tenenr en 8c6- 
t^e. 

6,6 % teneur en ac6- 

0,4 % teneur en car- 
boxyleu 



1,74 % teneur en car- 
boxyie. 

1,1 % teneur en car- 
bozyie. 

5,6 % teneur en by- 
droxypropyle, 

6,8 % teneur en hy- 
droxypropyle . 



2° L'eau ajoutee forme 11 parties de sorte que 
Tamidon humidifie contient 20 % d'eau (soit 25 % 
d'eau calcules sur la substance seche) ; 

3* La vis de Textrudcuse tourne a 100 tr/mn; 

4" Le temps de sejour est de 0,75 mn, et 

5** La temperature de I'amidon a la porte d'amont 
de I'extrudeuse est d'environ 150 °C. L'extrusion, 
le gonflement et le sechage du produit sont simi- 
laires a ceux de l*exemple 2. Le produit final seche 
k environ 12 % d'humidite et broye h une gros- 
seur inferieure a 0,42 mm, a une solubilite dans 
l'eau froide de 100 % ei' se disperse faciiement 
dans 10 parties d'eau h, 95 pour donner une 
pate a faibie viscosite ne se congelant pas, 

Exempie 20, — Get example iliustre la prepa- 
ration d'un amidon de mais derive gelatinise. 



L'exemple est repete avec les exceptions suivantes 
concernant la matiere et les conditions operatoires : 

1" L'amidon de mais naturel est remplace par 
un poids egal d'amidon dextrinie a 12 % d'humidite 
sous forme de granules initiaux ayant une solu- 
bilite dans Teau froide de 7 % et une viscosite 
Brookfield de 4,5 centipoises a 79,5 °C et une te- 
neur en solides d'amidon de 10,5 % en poids; 

2** L'eau ajoutee forme 11 parties de sorte que 
Tamidon humidifie contient 20 % d'eau (soit 
25 % d'eau sur la substance seche) ; 

3^ La vis de I'extrudeuse tourne a 85 tr/mn; 
le temps de sejour est de 40 secondes, et 

4** La temperature de l'amidon a la porte d'amont 
de Textrudeuse est d'environ 150 **C. 

L'extrusion^ le gonflement et ie sechage du pro- 
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duit sont Sim Ha ires a ceux de Texemple 2. Le pro- 
duit fin^ seche a environ 12 % d'humidite et 
hroje a nne grosseiir inferieure a 0,149 mm, a une 
solubiiite dans Teau froide de 85 % et se disperse 
facilement dans 10 parties d'eau a 95 °C pour 
donner une pate a faible viscosite qui s'epaissit 
sensitiement par refroidissement a 30 *C et vieii- 
lissement pendant 24 heures. 

Bien que ie mSangeage de i'amidon avec i'agent 
de gozlflement (et eventuellement avec le reaciif 
moiMant Tamidon) avant Tdunentation du me- 
lange dans I'extrudeuse soit prefere comme indi- 
que dans ies exempies precedents, on pent con- 
duire la presente m^thode en aiimentant ies ma- 
tieres separement dans I'extrudeuse et en les me- 
langeant ensemble a i'aide de la vis d'extradeuse. 

RESUME 

La presente invraition a pour objet une me- 
thode pour la preparation d'un produit d*ainidon 
gSatinise homogene ou d'un produit d'amidon modi- 
le, ladite methode etant caracteiisee par les points 
suivants, consideres separement ou en combinai- 
sons diverses : 

1** Pour preparer un produit d'amidon g^ti- 
nise homogene^ on forme une masse homogene 
fluide, chaude, de matiere premiere amidon, et 
d'agent de gonflement de I'amidon, a une tempe- 
rature et a tme pression elevees, en traitant meca- 
niquement un melange de matiere premiere amidon 
et d'agent de gonflement de I'amidon dans une 
chambre confinee pendant environ 0,5 a 5 mn 
a une temperature dans i'intervalle d'environ 125- 
250 °C et a une pression sensibiement superieure a 
la pression de vapeur autogene du m3ange, et on 
transfere immediatement apres ia matiere dans une 
zone a pression et a temperature sensibiement in- 
ferieures, la proportion d'agents de gonflement 
de Tamidon etant de 22 % a 67 % en poids 
environ de la matiere premiere amidon (calculee 
sur la substance seche) et le traitement mecanique 
etant siuffisant pour donner une Sevation adiaba- 
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tique de temperature d'au moins 50 *'C dans la 
masse traitee; 

2° Pour preparer un produit d*amidon modifie, 
gSatinise, homogene, on forme une masse homo- 
gene fluide chaude de matiere premiere amidon, 
de reactif modifiant I'amidon et d'agent de gon- 
flement de i'amidon et on amorce la reaction entre 
la matiere premiere amidon et le reactif modifiant 
i'amidon en traitant mecaniquement un melange de 
matiere premiere amidon, de reactif modifiant 
I'amidon et d'agent de gonflement de I'amidon 
pendant environ 0,5 a 5 mn dans une chambre 
confinee a une temperature d'environ 125*^0 a 
250 ''C et a une pression sensibiement superieure 
a la pression de vapeur autogene de ce melange a 
cette temperature et, immediatement apres. on 
transfere la masse fluide dans une zone k pression 
et temperature sensibiement reduites, la propor- 
tion de i'agent de gonflement de I'amidon etant 
d'environ 22 % a 67 % en poids de la ma- 
tiere premiere amidon (calculee sur la substance 
seche) la proportion du reactif modifiant i'amidon 
etant d'environ 0,01 % a 50 % en poids de ia 
matiere premiere amidon (calculee sur la substance 
seche) et ie traitement mecanique etant suflGlsant 
pour donner une elevation adiabatique de tem- 
perature d'au moins environ 50 **C dans la masse 
traitee; 

3^ L'agent de gonflement de i'amidon est I'eau; 

4" La proportion d'eau est d'environ 28 % a 
40 % en poids de la matiere pr^niere amidon 
(substance seche}; 

5" L'intervalle de temperature de controle est 
d'environ 150 «C a 200 °C; 

6** La masse traitee mecaniquement est trans- 
feree de la zone a temperature et pression ele- 
vees a travers . une fiiiere dans une zone a pres- 
sion et temperature sensibiement reduites. 

Sod&t6 dite t 
A. E. STALEY MANUFACTURING COMPANY 
Par pcocuratton : 
BsuT BS Lou&KiE, Aiiidx6 Abmbngaud & & HOOSSABD 



Pour la vente des fasdcales, s'adresser a iTMPHTMKiUE NATZONiJf, 27; me de la Conyention, Paris US*)* 



Socidtd dite : PI. unique 

A. E. Staley Manufacturing Company 




This Page is Inserted by IFW Indexing and Scanning 
Operations and is not part of tlie Official Record 



Defective images within this document are accurate representations of the original 
documents submitted by the applicant. 

Defects in the images include but are not limited to the items checked: 

□ BLACK BORDERS 

□ IMAGE CUT OFF AT TOP, BOTTOM OR SIDES 



□ SKEWED/SLANTED IMAGES 

□ COLOR OR BLACK AND WHITE PHOTOGRAPHS 

□ GRAY SCALE DOCUMENTS 

□ LINES OR MARKS ON ORIGINAL DOCUMENT 

□ REFERENCE(S) OR EXHIBIT(S) SUBMITTED ARE POOR QUALITY 

□ OTHER; ' \ 

IMAGES ARE BEST AVAILABLE COPY. 
As rescanning these documents will not correct the image 
problems checked, please do not report these problems to 
the IFW Image Problem Mailbox. 



BEST AVAILABLE IMAGES 




BLURRED OR ILLEGIBLE TEXT OR DRAWING 



•ED TEXT OR DRAWING 



